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量分析，整个光谱扫描所需时间只需 1 min。对实际样品检测回收率在 80.5%~118.2%之间，检测限为 0.10 µg/kg，定量限为 0.34 µg/kg，
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Abstract: Polycyclic aromatic hydrocarbons (PAHs) in seafood samples were ascribed to water pollution, while benzo(a)pyrene was 
recognized as an indicator of PAHs. A simple and rapid analytical method was developed by combining microwave-assisted pretreatment with 
second-derivative constant-energy synchronous fluorescence scanning technique for the determination of the benzo(a)pyrene content in seafood 
samples. The samples were firstly processed with microwave pretreatment, and the extractions were vaporized and redissolved into 
dichloromethane for further detection. According to the specific spectral properties of seafood samples, peak-to-derivative baseline measurement 
was used to read the fluorescence data, and standard addition method was applied to the quantitative analysis of seafood samples. The whole 
spectroscopic scan cost only 1 min. The recoveries ranged from 80.5% to 118.2% for seafood samples and the detection limit was 0.10 µg/kg 
with linear range from 0.34 to 250 µg/kg. The results obtained with this method were in consistence with those of HPLC-FL method. The 
satisfactory results acquired by using this method to analyze a certified reference material with a relative error of 7.1% from the certified 
benzo(a)pyrene concentration. 
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中的限量为 10 µg/kg，熏烤肉和粮食为 5 µg/kg。欧盟
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1  材料与方法 














上海国药试剂厂；超纯水由 Milli-Q 水处理系统净化。 








待测。称取 1.0 g 海产品样品，加入 100 mL 锥形瓶中，
加入 15 mL 1 M 的 MeOH-NaOH 皂化溶液，以及 15 
mL 正己烷微波皂化萃取，微波功率为 140 W，微波
时间为 6 min，冷却时间为 10 min，取上层正己烷萃
取液旋蒸后，溶解于 5 mL 二氯甲烷溶液中，以恒能
量差 1400 cm-1二阶导数恒能量同步荧光法检测，连续
标准加入法定量。整个样品前处理和检测过程总时间
仅需约 30 min。 
2  结果与讨论 






在微波功率大于最低可设置微波功率 140 W 时，溶剂
易爆沸造成损失，因此微波功率采用 140 W。每个因
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根据极差大小，可判断因素的主次影响顺序。极






实验结果分析见表格 2。从表格 2 中极差分析可知，
各种因素对海产品中BaP的提取效果影响的从大到小
为：溶剂体积>萃取时间>冷却时间。那么，实验获得
的最优萃取条件：萃取时间为 6 min，溶剂体积为 15 
mL，冷却时间为 10 min。 
表2 正交实验极差分析结果 










实验 1 6 10 10 7.64 
实验 2 6 15 15 8.14 
实验 3 6 20 20 8.15 
实验 4 9 10 15 5.95 
实验 5 9 15 20 8.18 
实验 6 9 20 10 7.28 
实验 7 12 10 20 5.13 
实验 8 12 15 10 7.56 
实验 9 12 20 15 7.12 
K1 7.98 6.24 7.49  
K2 7.14 7.96 7.07  
K3 6.60 7.52 7.15  




优水平 6 min 15 mL 10 min  
















Fig.1 Constant-energy synchronous fluorescence spectra (A) 
and second-derivative constant-energy synchronous 
fluorescence spectra (B) of seafood sample (black line) and the 
sample spiked with 2.00 µg/kg BaP (red line) (Δυ = 1400 cm−1) 







测限。如表格 3 所示：海产品的检测限为 0.10 μg/kg，
线性范围为 0.34~250 μg/kg。 
表3 苯并（a）芘的线性方程及检出限 















海产品 0.34~250 I=74.6C+17.8 0.9993 2.44±0.51 0.10 0.34 
Note: a: I, Fluorescence intensity; C, concentration (µg/kg); b: SD, standard deviation. 
2.4  实际样品加标回收率 针对不同样品，做了加标回收率考察，分别加入
从低到高三个不同浓度的 BaP 标准溶液，按照前面建




皂化萃取样品中的 BaP 结果令人满意。 
表4 实际样品中不同浓度的加标回收率 













1 3.06 83.0 
84.4±2.42 5 6.38 83.0 
10 10.95 87.2 
文蛤 2.45 
5 7.20 95.0 
92.5±3.64 10 11.28 88.3 
20 21.27 94.1 
鱼 1.31 
2 3.46 107.5 
102.1±19.45 7.22 118.2 





Table 5 Method repeatability 
编号 1 2 3 4 5 6 标准偏差
检测量 
/(μg/kg) 
10.2 10.3 10.0 10.0 10.5 9.8 2.5% 
 
2.5  与标准物质比对 
为了进一步验证检测方法的准确度和精确度，平
行称量三份 GBW(E)100130 海鲈鱼多环芳烃标准物
质，在 140 W 微波功率下，微波萃取 6 min。海鲈鱼
中 BaP 的测定值和参考值见表 5，结果显示，测定值
与参考值基本接近。 
2.6   与HPLC方法比对 
表 6海鲈鱼多环芳烃标准物质 

























鱼样 0.26 0.68 
加标鱼样 1 13.14 16.24 
加标鱼样 2 112 110 
文蛤 1.54 3.03 
加标文蛤 1 35.92 38.57 
加标文蛤 2 159 144 
海蛎 2.34 1.83 
加标海蛎 118 111 
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